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Patentanspruche 




1. I Verbindung der Pormel I 




0 CH, 

1 I 2 

O-CH-C-NH-C-CEC-R 



li I 

R CH 3 



worin 



Trifluormethyl, Dimethyl, Chlor Oder Dichlor; 




Methyl oder Aethyl 



Methyl oder Aethyl; und 



bedeutet . 

2. Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dass 

1 2 
R 3,5-Dimethyl, R Aethyl und R Methyl bedeuten. 

3. Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 

1 2 
R 3,5-Dichlor, R Aethyl und R Methyl bedeuten. 

4. Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
R 3-Trifluormethyl, R 1 Aethyl und R 2 Methyl bedeuten. 

5. Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 

1 2 
R 3-Chlor, R Aethyl und R Methyl bedeuten. 

6. Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass 
R 3,5-Dimethyl, R 1 Aethyl und R 2 Aethyl bedeuten. 
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7- Verbindung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , dass 
R 3,5-Dichlor, R 1 Aethyl und R 2 Aethyl bedeuten. 

8. Herbicide Zubereitung, dadurch gekennzeichnet, dass sie 

a) eine herbicid wirksame Menge einer Verbindung der For- 
mel I 



H 




Trifluormethyl, Dimethyl, Chlor oder Dichlor; 
Methyl oder Aethyl; und 
Methyl oder Aethyl 

bedeuten; und 

b) einen als Verdunnungsmittel dienenden Tragerstoff. 

». Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie eine Verbindung der Formel I, worin R 3,5-Dimethyl, 
R Aethyl und R 2 Methyl bedeuten, enthalt. 

. Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie eine Verbindung der Formel I, worin R 3,5-Dichlor, 
R Aethyl und R 2 Methyl bedeuten, enthalt. 

. Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie eine Verbindung der Formel I, worin R 3-Trif luorme- 
thyl, R Aethyl und R 2 Methyl bedeuten, enthalt. 
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12. Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , dass 
sie eine Verbindung der Pormel I, worin R 3-Chlor, R 1 
Aethyl und R 2 Methyl bedeuten, enthalt. 

13. Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie eine Verbindung der Pormel I, worin R 3,5-Dimethyl, 

R Aethyl und R 2 Aethyl bedeuten, enthalt. 

14. Zubereitung nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie eine Verbindung der Pormel I, worin R 3,5-Dichlor, 

R Aethyl und R 2 Aethyl bedeuten, enthalt. 

15. Verfahren zur Bekampfung unerwunschten Pf lanzenwachstums , 
dadurch gekennzeichnet, dass man auf den Ort , wo die Be- 
kampfung erfolgen soil, eine herbicid wirksame Menge ei- 
ner Verbindung der Pormel I 




0 CH, 

II I 3 , 

0-CH-C-NH-6-C=C-R ( I ) , 

CH. 



CH-C-NH-C 

li 



3 



worm 



R Trifluormethyl, Dimethyl, Chlor Oder Dichlor; 

R Methyl oder Aethyl; und 

2 

R Methyl oder Aethyl 

bedeuten, aufbringt. 

16. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, das; 

man eine Verbindung der Pormel I, worin R 3 >5-Dimethyl , 

1 2 
R Aethyl und R Methyl bedeuten, verwendet . 
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17- Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet , dass 

man eine Verbindung der Formel I, worin R 3,5-Dichlor, 

1 2 

R Aethyl und R Methyl bedeuten, verwendet. 

18. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass 

man eine Verbindung der Formel I, worin R 3-Trif luormethyl, 

1 2 

R Aethyl und R Methyl bedeuten, verwendet. 

19. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass 

man eine Verbindung der Formel I, worin R 3-Chlor, R 1 

" 2 

Aethyl und R Methyl bedeuten, verwendet. 

20. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass 

man eine Verbindung der Formel I, worin R 3, 5-Dimethyl, 

1 2 

R Aethyl und R Aethyl bedeuten, verwendet. 

21. Verfahren nach Anspruch 15, dadurch gekennzeichnet, dass 

man eine Verbindung der Formel I, worin R 3,5-Dichlor, 

1 2 

R Aethyl und R Aethyl bedeuten, verwendet. 
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Stauffer Chemical Company , Westport 

( Conne c t ic ut , USA ) 



Neue, im Benzolring substituierte N-Alkinyl-a-phenoxy-alkyl- 
amide und deren Verwendung als Herbicide 

Es ist bekannt, dass zahlreiche substituierte Amide, insbe- 
sondere N-substituierte Amide und substituierte Phenoxy- 
amide, als Insekticide, Akaricide und Herbicide verwendet 
werden konnen. Typische insekticide Eigenschaften derartiger 
Verbindungen sind in den US-PSen 2 426 885, 2 484 295 und 

2 484 296 beschrieben, wShrend ttber die herbiciden Eigen- 
schaften derartiger Verbindungen in den US-PSen 3 557 209, 

3 272 844, 3 439 018 und 3 564 607 sowie in der BE-PS 739 714 
berichtet wird. 

Die Erfindung betrifft nunmehr eine neue Klasse von substi- 
tuierten Alkinylamiden und deren Verwendung als Herbicide, 
wenn sie in einer phytotoxischen Menge eingesetzt werden. Da- 
bei bezieht sich die Erfindung insbesondere auf im Benzolring 
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substituierte N-Alkinyl-a-phenoxy-alkylamide der Pormel I 




worin 

R Trifluormethyl, Dimethyl, Chlor oder Dichlor, vor 
zugsweise 3,5-Dimethyl oder 3,5-Dichlor; 

R 1 Methyl oder Aethyl, vorzugsweise Aethyl; und 
2 

R Methyl oder Aethyl, vorzugsweise Methyl, 
bedeuten. 



Aus den nachstehend aufgefUhrten Daten ist ersichtlich, dass 
die erfindungsgem&ssen Verbindungen der Pormel I sich gegen- 
iiber einer Vielzahl von Pflanzenarten sowohl im Stadium vor 
dem Auflaufen als auch im Stadium nach dem Auflaufen durch 
eine herbicide Wirksamkeit auszeichnen und demzufolge zur 
BekSmpfung unerwtinschten Pflanzenwachs turns verwendet werden 
kSnnen. 



Unter einem Herbicid versteht man eine Verbindung, die das 
Wachstum von Pflanzen bekSmpft oder verSndert . Mit einer "das 
Wachstum beeinflussenden Menge" ist eine solche Menge der 
Verbindung gemeint, die eine verftndernde Wirkung auf das 
Wachstum der Pflanzen ausUbt . Mit "Pflanzen" sind auflaufen- 
de Samen, der sichtbare SSmling und entwickelte Vegetation, 
einschliesslich Wurzeln und Pf lanzenteile Uber dem Boden, ge- 
meint. Solche verSndernden Wirkungen umfassen alle Abwei- 
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chungen von der natttrlichen Entwicklung, z.B. Vernichten, 
VerzSgern, Entbl&ttern, Austroeknen, Regulieren, Wachstums- 
hemmung, Begunstigung der Verzweigung, Stimulieren, Blatt- 
brand, Verkruppeln usw. 
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Die Verbindungen der vorliegenden Erfindung k6nnen 
nach dem folgenden allgemeinen Verfahren hergestellt werden: 
Reaktion Nr. 1 




Zu einem Gemisch einer molaren Menge des Phenols und 
eines kleinen molaren Ueberschusses der Saure wird ein kleiner 
molarer Ueberschuss 50-#ige NaOH zugesetzt. Die erhaltene Saure 
wird dann mit geeigneten Losungsmitteln gewaschen und aus der 
organ is chen Phase gewonnen. 

Reaktion ^r. 2 




Ein kleiner molarer Ueberschuss von Phosgen wird 
in eine molare Menge der Saure in einem geeigneten Losungsmittel 
eingefuhrt, zu welchem eine kleine Menge Dimethyl formamid zuge- 
setzt worden war. Das uberschussige Phosgen und das entstehende 
HCl werden entfernt und das Losungsmittel abgedampft, worauf das 
Saurechiorid verbleibt. Als Alternative zu Phosgen kann Thionyl- 
chlorid verwendet werden. 
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\ B f H 3 2 < C 2 H 5>3 N 

O-CH-C-Cl + NH 0 — C CHC-R 2 — > 

1 1 * I - 

R CH 3 



H 




9 CH "5 

H I 3 2 
H-C-NH-C C3C-R 

1 CH 3 



Das oben beschriebene acetyl enische Amin kann durch 
Reaktion von Dimethylpropargylamin mit N a triumamid und anschlie- 
Pende Reaktion mit einem Alkyljodid oder -bromid hergestellt wer- 
den. Dann wird gemass der oben gezeigten Formel das SSurechlorid 
bei 10 bis 15°C zu einer Losung zugesetzt, die sowohl das acetyle- 
nische Amin als auch das Triathylamin enthalt. Alternativ kann die 
Reaktion zwischen dera Saurechlorid und dem acetylenischen Amin in 
Gegenwart von wassrigem Hatriumhydroxyd und Toluol durchgefUhrt 
werden. Nach wiederholtem Waschen wird das Produkt aus dertorga- 
nischen Phase gewonnen. 

Als Alternative zum obigem allgemeinen Verfahren kann 
die folgende Arbeitsweise angewendet werden: 

Reaktion Nr. 1« 



0 CH 3 (C 2 H 5 ) 3 N 0 CH 3 

Br-CH-C-Cl + NH 0 -C-C=C— *T > Br-CH-C-NH-C-C=C-ir 



CH 3 



Die Arbeitsweise fur diese Reaktion ist ahnlich der- 
jenigen fiir die obige Reaktion 3. 
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+ NaBr 



Unter einer inerten Atmosphare wird eine molare Menge 
des Phenols in einem geeigneten Lfisungsmittel zu einem kleinen 
molaren Ueberschuss von Natriumhydrid, das in einem Lfisungsmittel 
suspendiert ist, zugegeben. Ein kleiner molarer Ueberschuss des 
Amids, das ebenfalls in dem LSsungsmittel gel8st ist, wird dann 
eingebracht. Nach der Reaktion wird das Gemisch filtriert und 
das erhaltene Phenoxyalkylamid aus dem Filtrat gewoimen. 

Die Herstellung der erfindungsgemSssen Verbindungen 
wird in den folgenden Beispielen beschrieben: 
Beispiel 1 

N-(l t l-Dimethyl-2-butinvl )-2- f 3-5 - dimethvlnhenoxv IbuttersSureainid 

In einen 5-Liter-Kolben wurden 244,4 g (2,0 Mol ) 
3,5-Dimethylphenol und 400 g (2,4 Mol) 2-Brombuttersaure einge- 
bracht. Das Gemisch wurde geriihrt und 400 g (£,0 Mol) 50-#Lge 
Natriumhydroxydlosung unter Kiihlen so langsam zugesetzt, dass die 
Temperatur unter 50°C blieb. Das Gemisch wurde dann 30 Minuten 
auf 115°C erhitzt, worauf 500 ml Wasser, 500 ml PerchlorSthylen 
und 400 ml konzentrierte Salzsaure zugesetzt wurden. Das Gemisch 
wurde auf 85°C errtmt und einer Phasentrennung unterworfen. Nach - 
dem Abkiihlen wurden 370 g (88 % d.Th.) 2-(3,5-Dimethylphenoxy )- 
buttersaure ausgeschieden , Schmelzpunkt 113 bis 116°C. 
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Ein Gemisch von 849 g (4,1 Mol) 2-( 3, 5 -Dimethyl phen- 
oxy )buttersaure, 1075 ml Toluol und 8 ml Dimethylf ormamid wurde in 
einem mit Gaseinleitungsrohr , Buhrer, Thermometer und Trockeneis- 
kuhler ausgestatteten 5-Liter-Kolben auf 60°C erhitzt. 472 g 
(4,8 Mol) Phosgen wurden bei 60 bis 70°C in die Losung eingeleitet. 
Das Gemisch wurde dann 30 Minuten bei 60 bis 70°C erhitzt. Der 
Trockeneiskuhler wurde dann durch einen mit Wasser gekuhlten Kuhler 
ersetzt und die Losung mit Stickstof f durchgespiilt, um UberscKssi- 
ges Phosgen und HC1 zu entfernen. Nach 2 Stunden horte man mit dem 
Durchleiten auf. Die LSsung wurde unter Vakuum vom Losungsmittel 

befreit, und es bleiben 931 g (101 % d.Th.) 2- ( 3, 5-Dimethylphen- 

30 

oxy )butyrylchlorid zuriick, n D « 1,5050. 

1000 ml flussiges Ammoniak wurden in einem 2-Liter- 
Kolben kondensiert, der mit einem TrockeneiskUhler , einem Thermo- 
meter und einem Ruhrer mit Ruhrblattern ausgestattet war. Etwa 
1 g Natrium wurde unter Ruhren zugegeben, um eine blaue Losung zu 
erhalten. Darauf wurde 0,3 g Eisen( III )nitratnonahydrat einge- 
bracht, worauf eine hellbraune Lc5sung ent stand. Darauf wurde Natziun 
in kleinen Portionen zugesetzt, bis 23,0 g (1,0 Mol) verbraucht 
waren. 

Eine Losung von 83,1 g (1,0 Mol) Dimethyl pro par gylamin 
in 100 ml Aether wurde wahrend 1 Stunde tropfenweise zu der obigen 
LSsung zugegeben. Weitere 100 ml Aether wurden hinzugefUgt und 
106 g (1,1 Mol) Methylbromid wahrend 90 Minuten durch ein Gasein- 
leitungsrohr unterhalb der flussigen OberflSche eingeleitet: Wei- 
tere 300 ml Aether wurden zugegeben. Nach 30 Minuten wurde der 
Trockeneiskuhler durch eine mit Glasspiralen gefUllte Saule er- 
setzt. Das Arnmoniak liess man verdampfen. 

Der teils feste, teils flussige Ruckstand wurde zwei- 
mal mit 100 ml Aether extrahiert. Die Aetherextrakte wurden 
vereinigt und filtriert und das Filtrat bei atmosphSrischem 
Druck bei einer Gefasstemperatur von 71°C destilliert. Der Ruck- 
stand wurde im Vakuum destilliert und ergab 32,4 g flussiges 
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4-Methyl-4-amino-2-pentin, Siedepunkt 75 bis 79°C/200 mm Hg, 
n*° - 1,4376. 

Zu einem Gemisch von 102 g (1,1 Mol) 4-Methyl-4~ 
amino-2-pentin, 80 g (1,0 Mol) 50-#iger wassriger Natriumhydroxyd- 
lasung, 250 ml Wasser und 1200 ml Toluol wurden 227 g (1,0 Mol) 
2-(3,5-Dimethylphenoxybutyrylfchlorid von 25 bis 39° C unter 
schnellem Ruhren zugesetzt. Nach 30 Minuten wurde das Gemisch 
nacheinander mit 250 ml Wasser, 10-#iger HC1, 5-#iger 

Nat riumcar bona tlSsung und V/asser gewaschen. Die Toluollosung wur- 
de iiber Magnesiumsulfat getrocknet und eingedampft. Man erhielt 
281 g eines Feststoffs, Schmelzpunkt 68 bis 71°C, der durch NMR-, 
massenspektrografische und Infrarotanalysen als N- (1 ,1-Dimethyl- 
2-butinyl )-2- (3,5-dimethylphenoxy )buttersaureamid identif iziert 
wurde. 

Beispiel 2 

N- ( 1 . l-Dimethyl-2-butinyl ) -2- ( 3 . 5 -di chlorphenoxy ) but tersSur eamid 

Die Arbeit sweise von Beispiel 1 wurde mit den folgen- 
den Abanderungen angewendet : 

Die Saure wurde aus 400 g (2,5 Mol) 3 ,5-Dichlorphenol, 
501 g (3,0 Mol) Brombuttersaure und 513 g (6,4 Mol) 50-#igem 
wSssrigem NaOH hergestellt. Man erhielt 498 g Produkt (80 % d.Th.), 
Schmelzpunkt 104 bis 110°C. 

Das SSurechlorid wurde aus 498 g (2,0 Mol) der SSure, 
218 g (2,2 Mol) Phosgen, 8 ml Dimethylformamid und 300 ml Toluol 
hergestellt, worauf 550 g einer gelben FlUssigkeit erhalten wurden. 

Das ButtersMureamid wurde dann aus 268 g (1,0 Mol) 
des SSurechlorids, 102 g (1,1 Mol) 4-Methyl-4-amino-2-pentin, 
80 g (1,0 Mol) 50-#igem wassrigem NaOH, 250 nOWasser und 1200 ml 
Toluol hergestellt. Man erhielt 283 g (86 % d.Th.) eines Fest- 
stoffs, Schmelzpunkt 99 bis 103°C, der gemSss Infrarot-, massen- 
spektografischen und NMR-Analysen als N-(l,l-Dimethyl-2-butinyl)- 
2-(3,5-dichlorphenoxy)buttersaureamid identif iziert wurde. 
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Beispiel 3 

N-(l,l-Dimethyl-2-butinyl )-2- (m-trifluormethylphenoxyj-butter- 
saureanrid 

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde mit den folgen- 
den AbSnderungen durchgefuhrt: 

Die SSure wurde aus 50 g (0,3 Mol) a,fr,oc-Trifluor-m- 
kresol, 60 g (0,4 Mol) 2-Brombuttersaure und 62 g (0,77 Mol) 
50-#igem wSssrigem NaOH hergestellt. Die Saure wurde mit 80 ml 
H 2 0, 80 ml Perchlorathylen und 65 ml konzentrierter HC1 gewaschen. 
Nach Verdampfen des Perchlorathylens erhielt man 72 g Produkt 
(93 % d.Th.), Schmelzpunkt 56 bis 64°C. 

Das Saurechlorid wurde aus 60 g (0,2 Mol) der Saure, 
33 g (0,3 Mol) Phosgen, 2 ml Dimethylformamid und 100 ml Toluol 
hergestellt. Die Ausbeute betrug 61 g (99 % d.Th.). 

Das Buttersaureamid wurde dann aus 2,9 g (0,03 Mol) 

4- Methyl-4-amino-2-pentin , 3,0 g (0,03 Mol) Triathylamin und 
8,0 g (0,03 Mol) des Saurechlorids in 100 ml Methyl enchlo rid her- 
gestellt. Das Produkt wurde mit je 100 ml Wasser, verdUnnter HC1, 

5- #iger Na 2 C0 3 -L6sung und Wasser gewaschen. Nach Verdampfen des 
LSsungsmittels erhielt man 3,4 g eines Feststoffs, Schmelzpunkt 
65 bis 67°C, der durch NMR als N-(l,l-Diraethyl-2-butinyl)-2-(m- 
trifluonnethylphenoxjibuttersaureamid identifiziert wurde. 
Beispiel 4 

N-(l t l-Dimethyl-2-butinvl)-2-( m-chlorphenoxv)buttersaureamid 

Die Arbeitsweise von Beispiel 1 wurde mit den fol- 
genden Aenderuigen durchgefuhrt: 

Das Saurechlorid wurde aus 100 g (0,8 Mol) m-Chlor- 
phenyl, 157 g (0,9 Mol) 2-Brombuttersaure und 160 g (2,0 Mol) 
50-#iger NaOH-Ldsung hergestellt. Die Saure wurde mit je 195 ml 
H 2 0 und Perchlorathylen und 156 ml konzentrierter HC1 gewaschen. 
Die Saure setzte sich aus der Perchlorathylenlosung nach AbkUhlen 
ab und ergab 90,2 g (54 % d.Th.) eines Feststoffs, Smp. 69 bis 70°C. 
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Das Saurechlorid 'wurde aus 90 g (0,04 Mol) der Saure, 
50 g (0,5 Mol) Phosgen, 2 ml Dimethylformamid und 100 ml Toluol 
hergestellt. Man erhielt 93 g einer Fliissigkeit. 

Das Buttersaureamid wurde aus 7,3 g (0,03 Mol) des 
Saurechlorids, 2,9 g (0,03 Mol) 4-Methyl-4-amino-2-pentin, 
3 ,0 g (0,03 Mol) Triathylamin und 100 ml Methylenchlorid herge- 
stellt. Man erhielt 8,1 g einer Fliissigkeit mit njj°= 1,5233, die 
nnttels- NMR als N-(l,l-Dimethyl-2-butinyl )-2- (m-chl orphenoxy) but- 
tersaureamid identifiziert wurde. 

In der folgenden Tabelle werden die obigen vier Bei- 
spiele zusammen mit zwei weiteren Beispielen aufgefuhrt, gemass 
denen die Verbindungen in analoger Weise wie oben beschrieben 
hergestellt werden, indem von geeigneten Ausgangsstoffen ausge- 
gangen wird. Die in der Tabelle genannten Verbindungen sind fiir 
die erfindungsgemass erhaltenen reprasentativ. 

' Tabelle I " 



Beispiel 



Schmelzpunkt oder 
Verbindung Brechungsindex 




0 CH, 

II I 3 
H-C-NK-C — OC-CH, 

CH 3 



0 CH. 
II l 3 
( H-C-NH-<: — C=C-CH 3 

CH 3 



C 2 H 5 



68 bis 71 "C 



99 bis 103"C 




I? f H 3 
H-C-NH-C — C=C-GH. 



2"5 



65 bis 67"C 
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Herbi cider Screening-Test 

Wie vorher erwahnt, sind die hier beschriebenen neuen 
Phenoxyalkylamide phytotoxische Verbindungen, die bei der Bekamp- 
fung verschiedener Pflanzenarten nutzlich und wertvoll sind. Sie 
werden als Herbicide in folgender Weise gepriift: 

Herbicider Screening-Test vor dem Auflaufen 

Unter Verwendung einer Analysenwaage werden 20 mg der 
zu untersuchenden Verbindung auf einem Stuck Pergamin-WSgepapier 
abgewogen. Das Papier und die Verbindung werden in eine 30 ml- 
Weithalsflasche eingebracht und 3 ml Aceton, die 1 % "Tween 20" 
(ein Emulgierungsmittel , namlich PolyoxySthylensorbitanmonolaurat ) 
enthalten, zugesetzt, um die Verbindung zu lasen. Wenn das Material 
in Aceton nicht ISslich ist, wird an seiner Stelle ein anderes 
Losungsmittel, wie Wasser, Alkohol oder Dimethylf ormamid rerwendet, 
Im Falle von Dimethylformamid benatigt man nur 0,5 ml oder weniger 
zur LSsung der Verbindung. Dann wird ein anderes Lfisungsmittel 
zugegeben, um das Volumen auf 3 ml zu bringen. Diese 3 ml-L6sung 
wird einen Tag nach dem Pflanzen von Unkrautsamen gleichmSssig 
auf den Boden aufgesprliht, der sich in einer kleinen Kunststoff- 
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schale befindet. Ein Nr. 152 DeVilbiss- Atomizer wird zum Aufbringen 
gen des Sprays mit komprimierter Luft mit einem Druck von 
0,352 kg/cm verwendet. Die aufgebrachte Menge bet rag t 8,97 kg/ha 
und das Sprayvo lumen 1137,5 Liter/ha. 

Am Tage vor der Behandlung wird die Kunststof f schale , 
die etwa 17,5 cm lang, 12,5 cm breit uftd 7 cm tief ist, bis zu 
einer Tiefe von 5 cm mit lehmigem Sandboden gefullt. Samen von 
sieben verschiedenen Unkrautarten werden in einzelnen Reihen ge- 
pflanzt, eine Art pro Reihe uber die Schalenbreite. Die Samen 
werden mit Erde bedeckt, so dass sie in einer Tiefe von etwa 
1,3 cm liegen. Die verwendeten Samen sind: Blaugrune Borsten- 
hirse ( Setaria glauca ). Fingergras ( Digitaria sanguinalis ) « 
Gemeiner Amaranth ( Amaranth us retro fie xus ) , Indischer Senf ( Bras* 
sica iuncea ) , Krauser Ampfer ( Rumex crispus ) . Huhnergras (Echt- 
nochloa crusgalli ) und Rispenhaf er>. ( Avena sativa ) . Die Samen wer- 
den so reichlich gepflanzt, dass je nach ihrer Grosse ungefahr 
20 bis 50 Samlinge nach dem Auflaufen pro Reihe vorhanden sind. 

Nach der Behandlung werden die Schalen in ein Treib- 
haus bei einer Temperatur von etwa 20 bis 30°C gebracht und be- 
gossen. ^ei Wochen nach der Behandlung wird der Schadensgrad 
oder die Bekampfung durch Vergleich mit unbehandelten Pflanzen 
gleichen Alters ermittelt. Der von 0 bis 100 % reichende Bekamp- 
fungsgrad wird fur jede Unkrautart als prozentuale Vernichtung 
aufgezeichnet , wobei 0 keine Vernichtung und 100 % vollstandige 
Vernichtung darstellen. 

Herbicider Screening-Test nach dem Auflaufen 

Samen von sechs Pf lanzenarten, namlich Fingergras, 
Huhnergras, Rispenhaf er, Indischer Senf, Krauser Ampfer und 
Scheckige Bohnen (Phaseolus vulgaris) werden wie beim Versuch vor 
dem Auflaufen in Kunststof fschalen gepflanzt* Die Schalen werden 
in ein Treibhaus bei 20 bis 30°C gesetzt und t Sglich mit einer 
Giesskanne begossen. UngefShr 10 bis 14 Tage nach dem Pflanzen, 
wenn die KeimblStter der Bohnenpflanzen fast vollstandig ent- 
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faltet sind und sich die erst en DreifachblMtter zu bilden begin- 
nen, werden die Pflanzen bespruht. Der Spray wird durch Auswiegen 
von 20 mg der zu untersuchenden Verbindung, Losen derselben in 
5 ml Aceton, die 1 % "Tween 20"(ein Emulgiermittel, namlich 
ein Polyoxyathylensorbitanmonolaurat) enthalten, und Zugabe von 
5 ml Wasser hergestellt. Die Losung wird auf das Blattwerk mittels 
eines Nr. 152 DeVilbiss- Atomizers mit einem Druck von 0,352 kg/ 
cm aufgespriiht . Die Spraykonzentrat ion betragt 0,2 % und die 
aufgebrachte Menge 8,97 kg/ha, das Sprayvoluraen 44452 Liter/ha. 
Der Grad der Unkrautbekampfung wird 14 Tage nach der Behandlung 
aufgezeichnet. Das System ist das gleiche wie vorher beim Test 
vor dem Auflaufen beschrieben. 

Die Ergebnisse dieser Tests sind in Tabelle II 
gezeigt: Tabelle II 

Prozentuale Vernichtung* 
bei 8.97 kg/ha 

Verbindung Vor dem Auf- nach dem Auf- 
laufen laufen 

1 99 66 

2 99 84 

3 91 83 

4 99 77 

5 88 61 

6 93 64 

*Durchschnitt fur sieben Pflanzenarten beim Test vor dem Auf- 
laufen und fur sechs Pflanzenarten beim Test nach dem Auflaufen 

Die erfindungsgemassen Verbindungen sind als Herbi- 
cide bei der Bekampfung unerwiinschter Vegetation durch Aufbringen 
vor oder nach dem Auflaufen auf den Ort, wo die Bekampfung ge- 
wiinscht wird, niitzlich. Die Verbindungen werden im allgemeinen 
den Zubereitungen, die fiir die betreffende Aufbringung geeignet 
sind, einverleibt. Im allgemeinen werden solche Zubereitungen 
zusatzlich zu der wirksamen Verbindung inerte oder gelegentlich 
aktive Bestandteile oder verdiinnbare TrSgerstoffe enthalten. 
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Beispiele fur solche Ingredientien oder Tragerstoffe sind Wasser, 
organische Losungsmittel, staubfSrmige oder kornige Tragerstof- 
fe, oberflachenaktive Mittel, Oel-in-Wasser- oder Wasser-in-Oel- 
Emulsionen, Netzmittel, Dispergier- oder Emulgiermittel . Die 
herbiciden Zubereitungen liegen im allgemeinen in Form von Stau- 
ben, Spritzpulvern, Granulaten, Losungen oder emulgierbaren 
Konzentraten vor. 

Staubepulver sind freifliessende Pulverzubereitungen, 
bei denen ein teilchenf ormiger Tragerstoff mit der herbiciden 
Verbindung impragniert ist. Die Teilchengrosse des Tragerstoff es 
liegt gewShnlich im Bereich von 30 bis 50 Mikron. Beispiele fUr 
geeignete Tragerstoffe sind Talk, Bentonit, Diatomeenerde und 
Pyrophyllit. Gewiinschtenfalls konnen das Zusammenbacken verhin- 
dernde und antistatische Mittel zugegeben werden. Die Zubereitung 
enthait im allgemeinen bis zu 50 % Wirkstoff . 

Netzpulver sind fein verteilte Zubereitungen, bei de- 
nen der teilchenf 6 rmige Tragerstoff mit der herbiciden Verbindung 
impragniert ist und zusMtzlich ein oder mehrere oberflachenaktive 
Mittel enthait. Das oberflachenaktive Mittel fordert die schnelle 
Dispersion des Pulvers im wassrigen Medium und bildet bestandige, 
versprtihbare Suspensionen. Eine Vielzahl von oberflachenaktiven 
Mitteln kann verwendet werden, z.B. langkettige Fettalkohole und 
Alkalimetallsalze der sulfatierten Fettalkohole; Salze von Sulfon- 
sauren; Ester langkettiger Fettsauren; und Polyoxyalkohole, wobei 
die Alkoholgruppen freie , o-substituierte Polyathylenglykole mit 
verhSltnismassig langer Kette sind. Eine Liste von geeigneten 
oberflachenaktiven Mitteln, die bei landwirtschaftlichen Zuberei- 
tungen verwendet werden, findet sich in "Pesticide Formulations", 
Von Wade Van Valkenburg, Marcel Dekker, Inc., N.Y. 1973, Seiten 
79 bis 84. 

Granulate umfassen einen teilchenformigen inerten 
Tragerstoff mit einer Teilchengrosse von etwa 1 bis 2 mm Durch- 
messer, der mit der herbiciden Zubereitung impragniert ist. Die 
Granulate kSnnen durch Spruhen einer L6sung des Wirkstoff es in 
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einem flUchtigen Losungsmittel auf den Kornigen Tragerstoff her- 
gestellt werden. Geeignete Tragerstoff e bei der Herstellung von 
Granulaten sind z.B. Ton, Vermiculit, Sagemehl oder granulierte 
Kohle • 

Die herbiciden Verbindungen kflnnen auch auf den Boden 
in Form einer Losung in einem geeigneten L6sungsmittel aufgebracht 
werden. Die hSufig in herbiciden Zubereitungen verwendeten Losung- 
mittel sind z.B. Kerosen, SchwerSl, Xylol, ErdQlfraktionen mit 
Siedebereichen oberhalb denjenigen von Xylol und aromatische Erd- 
aifraktionen, die reich an me thy lie rt en Naphthalinen sind. 

Emulgierbare Konzentrate bestehen aus einer L8sung 
des Herbicids in Oel zusammen mit einem Emulgierungsraittel • Vor 
der Verwendung wird das Konzentrat mit Wasser verdiinnt und bildet 
dann eine Emulsion mit suspendierten Oeltrfipf chen. Die verwende- 
ten Emulgierroittel sind gewShnJich ein Gemisch von anionischen 
und nichtionischen oberf ISchenaktiven Mitteln. Andere Zusatzstof- 
fe, wie Verlauf- und Haftmittel, konnen dem emulgierbaren Konzen- 
trat zugesetzt werden. 

Die oben beschriebenen Zubereitungen, bei den en phyto- 
toxisch oder herblcid wirksame Mengen der genannten Verbindungen 
verwendet werden, bringt man auf den Ort in herkommlicher Weise 
auf. Die in Frage kommenden Orte sind der Boden, Samen, Sch6ss- 
linge oder die eigentlichen Pflanzen. So kann man die Staubepul- 
ver und flussigen Zubereitungen mittels Pulverzerstaubern, Brau- 
sen, Handbrausen und Sprayvorrichtungen auf die Pflanzen aufbrin- 
gen. Die Zubereitungen lassen sich auch als StSubepulver oder 
Spray von Flugzeugen aus anwenden, da sie in sehr geringen Dosen 
wirksam sind. Um das Wachstum von auflaufenden Samen oder auf- 
laufenden Samlingen zu bekampfen oder zu modifizieren, wird bei- 
spielsweise der Boden mit den Staubepulvern oder den fliissigen 
Zubereitungen auf herkBmmliche Weise behandelt und die Zuberei- 
tungen mindestens 1,5 cm tief in dem Boden verteilt. Es ist nicht 
notig, die phytotoxischen Zubereitungen mit den Erdteilchen zu 
vermischen, da die vorliegenden Zubereitungen durch Spruhen oder 
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Bebrausen der Bodenoberf lache aufgebracht werden konnen. Auch 
lassen sich die vorliegenden phy totoxis chen Zubereitungen dem 
Berieselungswasser des zu behandelnden Feldes zusetzen. Diese 
Anwendungsmethode ermoglicht das Eindringen der Zubereitungen in 
den Boden, da das V/asser darin absorbiert wird. Staubepulver, 
Granulate oder fliissige Zubereitungen, die auf die Bodenf lache 
aufgebracht werden, konnen auf bekannte Weise unter der Boden- 
oberflache verteilt werden, beispielsweise durch Einpflugen, 
Untereggen oder ein anderes Mischverf ahren . 

Die vorliegenden phytotoxischen Zubereitungen konnen 
auch noch andere Zusatze, wie beispielsweise Qungemittel , Pesti- 
cide und ahnliche mehr als Adjuvans oder zusammen mit anderen oben 
beschriebenen A d juvantien enthalten. Zur Kombination mit den oben 
beschriebenen Verbindungen eignen sich z.B. folgende phytotoxi- 
sche Verbindungen: 2 , 4-Dichlorphenoxv9ssigsaure , 2, 4 , 5-Tri chlor- 
phenoxyessigsaure, 2-Methyl-4-chlorp: jxyessigsa ure und deren 
Salze, Ester und Amide; Tri azinderivate , wie 2 ,4-bis ( 3-Methoxy- 
propylamino ) -6-raethyl-thio-s-triazin; 2-Chlor-4-athylamino-6- 
i so propyl amino -s-triazin und 2-Aethylamino-4-isopropylamino-6- 
methylmercapto-s-triazin, Harnstof fderivate, wie 3-( 3 , 4-Dichlor- 
phenyl )-l,l-dimethylharnstof f ; und Acetamide wie N,N-Diallyl-a- 
chloracetamid , N- ( cc-Chloracetyl )-hexamethylenimin und N,N-Diathyl- 
a-bromacetamid u.dgl., Benzoesauren wie 3- Amino-2 , 5-di chlorbenzoe- 
saure ; S-Aethyldipropylthiocarbamat J 3- Aethylhexahydro-lH-azepin- 
l-carbo thioat und dgl.. Dungemittel, die in Kombination mit den 
wirksamen Ingredien tien niitzlich sind, umfassen z.B. Ammoniumni- 
trat, Harnstof f und Superphosphate* Weiter konnen auch Zusatze 
beigefugt werden, in denen Pflanzen wurzeln und wachsen, wie bei- 
spielsweise Kompost, Dung, Humus, Sand u.a. 

Die Kenge der erf indungsgemas sen Verbindung, die eine 
phytotoxisch und herbicid wirksame Mense darstellt, hangt von der 
Natur der zu bekampfenden Samen oder Pflanzen ab . Die angewendete 
Kenge des '^irkstoffes variiert von etwa 0,01 bis etwa 56,05 kg/ha, 



709885/0697 
COPY 



2731960 



wobex die tatsachlich verwendete Menge von den Gesamtkosten -and 
den gewunschten Ergebnissen abhangt. Ss wird d9n Fachmann klar 
sexn, dass bei Verbindumren , die eine niedrigere herbicide V/irk- 
samkeit aufWeisen, eine habere Dosis fur den gleichen Bekampfun, 
grad erforderlich ist als bei aktiveren Verblndunren. 
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